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FARKLI GOZENEK BOYUTUNA VE MiKTARINA SAHiP HiDROKSIAPATIT KEMiK
GREFTLERININ MEKANiIK OZELLiKLERINiN iINCELENMESIi

OzZET

Bu ¢aligmada biyomedikal uygulamalar i¢in mikro-gozenek boyutunda hidroksiapa-
tit (HAP) graniil boncuklar tiretilmigtir. Hidroksiapatit boncuklarin gézenek boyutlar: ve
miktarlar1 kontrollii bir sekilde yapilmistir. iki farkli ¢apta (180-300 pm) organik gézenek
yapici polimerik boncuklar (Polistiren, PS) gézenek yapici olarak kullanilmistir. Ayrica
farkli miktarlarda (%5, 10 ve 20) porozite olmak iizere 6 farkli fiziksel 6zellikte HAP bon-
cuklar tiretilmistir. Farkli gézenek boyutunda ve miktarinda olan HAP boncuklarin yogun-
luklar1 Argimet yontemiyle, mikro yap1 analizleri Taramali Elektron Mikroskobuyla
(SEM), faz analizi XRD ile mekanik 6zellikleri ise basma test yapilarak incelenmistir.

Anahtar kelimeler: Hidroksiapatit, Kemik Grefti, Gozenek, Mekanik Ozellik

INVESTIGATION OF THE MECHANICAL PROPERTIES OF HYDROXYAPATITE
BONE GRAFTS WITH DIFFERENT AMOUNT AND PORE SIZES

ABSTRACT

In this study, microporous hydroxyapatite (HAP) granule beads were produced
for biomedical applications. The pore sizes and amounts of hydroxyapatite beads
were controlled. Organic polymeric beads (Polystyrene, PS) of two different di-
ameters (180-300 um) were used as pore forming. In addition, 6 different physical
properties of HAP beads were produced, with different amounts (5, 10, and 20%)
of porosity. The densities of HAP beads with different pore sizes and amounts
were investigated by applying Archimedes method; microstructure analysis was
performed by applying Scanning Electron Microscope (SEM), phase analysis was
performed by applying XRD and mechanical properties were evaluated by apply-
ing compression test.

Keywords: Hydroxyapatite, bone Graft, Porosite, Mechanical Properties
One ¢ikanlar

Biyoaktif seramikler sinifinda olan hidroksiapatit biyomedikal alanda 6zellikle
ortopedi uygulamasinda kemik ile benzer kimyasal 6zelliginden dolay: vazgecil-
mez bir biyomalzemedir. HAP bir¢ok farkli formda kemik uygulamalarinda kulla-
nilmaktadir; kaplama, greft, implant. Bu ¢alismada kemik grefti uygulamalari i¢in
farkl: fiziksel 6zelliklere sahip (farkli gozenek boyutu ve miktar1) gozenekli HAP
boncuklar tretilmistir. Farkli gézenek miktarinin ve boyutunun mekanik 6zellik-
lere etkisi aragtirilmistir ve sonuclar sunulmustur.
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1. GIRIS

Insan niifusunun artmasiyla kemik dokusuna yonelik talepte giderek
artmaktadir [1]. Kemik dokusuna ¢ok fazla benzerliginden otiirii kalsiyum fosfat
ozellikle hidroksiapatit ve trikalsiyum fosfat fazi biyomedikal uygulamalarda 6zel-
likle ortopedi ve dental uygulamalarda siklikla kullanilmaktadirlar. Hidroksiapatit
kemik rejenerasyonu amaciyla kemik grefti olarak kullanilan en iyi sentetik biyo-
malzemeler arasindadir [2]. Ciinkii HAP biyouyumludur ve toksik etki yaratmam-
aktadir. Ayrica HAP {istiin osteointegrasyon gostermektedir. Kemik iyilesimi i¢in
HAP faz1 viicutta enjekte edilebilir ¢imentolar, graniiller ya da makro gézenek blok
gibi farkli formalarda kullanilmaktadir. Kemik dolgu malzemesi olarak genellikle
graniil yapilar kullanilmaktadir [3].

Gozenekli HAP biyoseramiklerinin gelistirilmesinde dogal kaynaklarin uy-
gulanmasinin yani sira kopiik ve baglayici giderme, polimer sablon yontemleri,
jel dokiim yontemi, siinger ¢ogaltma teknifi gibi yontemler kullanilmaktadir.
Uygulanan teknolojiler ve yontemler, farkli gozeneklilik, gézenek dagilimi ve
mekanik 6zelliklerin olusmasina yol acar. Farkli teknolojiler kullanilarak elde
edilen gozenekli malzemeler yapisal ve mekanik ozelliklerde farkliik goster-
ir. Biyomedikal uygulamalar icin gozenekli HAP seramiklerinin gereksinimleri,
bitytik gozeneklilik (%60-80) ve belirli bir gozenek boyutu dagilimini igerir [4].
Gozenekli HAP seramiklerin makro gozenekliliginin olusumu, temel olarak be-
lirli dretim teknolojilerinin hedeflenen uygulamasiyla elde edilirken, mikro
gozenekler sinterleme sirasinda olusur. Gozenekli HAP yapisi, tibbi cihazlarin
mekanik olarak sabitlenmesini saglar ancak genis bir yiizey alani, implant ve kemik
arasindaki kimyasal baglanma icin daha fazla alan saglamaktadir. Gozenekli HAP
graniillerinin hazirlanma metodu ve bilesimi siterlemeden sonra &zelliklerini et-
kilemektedir [5,6]. Yang ve arkadaslarinin yapmis olduklar: ¢aligmada gozenekli
HAP igin nisasta kullandiklar1 ve gozeneklerin yaklasik olarak 3-10 pm arasinda
olduklarini belirtmislerdir ve ayni1 zamanda bu gozeneklerin kemik yenilenmesi
i¢in uygun olmadiklarini sdylemislerdir. Locs ve arkadaglarinin yaptig1 calismada
ise gozenekli HAP tiretmek icin viskoz kiitle kopiik gozenek yapici segilmistir. Bu
yontemle iiretilen gozeneklerin boyutunun 3 pum ile 1000 um arasinda olduklarin
soylemislerdir. HAP yapisinda genis gézenek dagiliminin olmasi hiicre go¢iiniin
ve viicut svisinin taginmasini saglayan énemli faktor oldugu bilinmektedir [5,7].
Yapilan bazi ¢alismalarda da birbirine bagli olan gézeneklerin, hiicrelerin biiytime-
sini tegvik ettigi ayni zamanda yeni kemik dokusunun gelisimi ve besin taginiminin
gerceklestirdigini ve kemik greftlerinin osteogenezisini ve vaskiilarizasyonunu
arttirdigint soylemislerdir. Yapilan diger ¢alismalarda kemik rejenerasyonu igin
minimum goézenek boyutunun 100 um olmasi gerektigi bazi ¢alismalarda ise
gozenek ¢apinin 50 pmden biiyiik olmasinin yeni kemik ve kan damari biiytime-
sini destekleyerek kemiklesmeyi sagladigi kanitlamistir [8-10].
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Gozenekli HAP graniillerin mekanik ozellikleri viicutta implante edilecegi
bolge ile uyumlu olmalidir. Bu graniiller ameliyat esnasinda mekanik etkilere
kars1 dayanikli olmalidirlar. Buna ek olarak yapay kemik matrisi, agtnma sirasin-
da biyomekanik yiike maruz kalir; graniil yeni kemik olusturulurken bu mekanik
kosullara dayanacak kadar gii¢li olmalidir [11]. G6zenekli HAP graniillerin iste-
nilen mekanik mukavemette olmast i¢in sinterlenmesi gerekmektedir. Dubnikan
ve arkadaslar1 gozenekli HAP graniillerini 800, 1000 ve 1200°Cde sinterlemistir ve
sicakliga bagl gozeneklerin mukavemetleri artis gostermistir [5].

Bu ¢alismada gozenekli HAP graniil tiretmek igin gozenek yapici olarak organ-
ik polimerik gozenek yapici boncuk baglayici olarak ise polivinil alkol (PVA) ve
su kullanilmustir (Sekil 1). Bu yontemle hem istenilen boyutta graniiller tiretilm-
is (¢ap: 3-4 mm) hem de gozenek miktar1 ve boyutu kontrollii bir sekilde ayarl-
anmugtir. Ayrica bu ¢caligmada, farkli gozenek boyutuna ve miktarina sahip HAP
granillerin mekanik 6zellikle etkisi sunulmustur.

HAP
Toz+PVA

Polisitren
- Q Kurutma Sinterleme
1000 1200 1300

Gozenekli HAP Graniller

Sekil 1. Gozenekli HAP graniillerin tiretimi
2. MATERYAL VE YONTEMLER
Gozenekli HAP Graniillerin Hazirlanmasi ve Karakterizasyonu

Gozenekli HAP graniilleri i¢in iki fakli capa sahip (180-300 pum) polistiren bon-
cuklar kullanilmistir. Nanotech firmasindan temin edilen 0,2-0,3 um tane boyutu-
na sahip HAP tozu ile polistiren bilye uygun bir kabin i¢inde karistirilmistir. Polis-
tiren bilyelerin ve HAP tozunun bir arada kalmasini saglamak amaciyla sisteme
polivinil alkol (Merck, 60.000 MA) (%1 oraninda) ilave edilmistir. 1 saat boyunca
karisan HAP tozu ve polistiren bilyeler boyutlar1 3-5 mm olacak sekilde yuvar-
lanarak sekillendirilmistir. Hazirlanan graniiller 100°Cde 1 saat kurutulduktan
sonra 1100, 1150 ve 1200°C'de sinterlenmislerdir. Sekil 2'de sinterlenme 6ncesi ve
sinterleme sonras: gozenekli HAP boncuklarin goriintiisii verilmistir. Sinterlen-
mis boncuklar baslangi¢c boyutuna gore yaklasik olarak %30’luk kii¢iilme goster-
mislerdir. Tablo 1'de hazirlanan graniillerin polistiren bilye miktarlar1 ve sinter-
leme sicakliklar: verilmistir.

OMUJEST, 2022, Cilt 2, Sayi 1, Sayfa 15-23



Ayse Gl TOKTAS, Mert GUL, Nusret KOSE, Aydin DOGAN

Tablo 1. Gozenekli HAP graniillerin fiziksel 6zellikler

HAP FAZI
SlScl:ltflr'lftgé) 180 pm cap polistiren boncuk | 300 pm ¢ap polistiren boncuk
g katkis1 katkis1
1100
%5 %10 %20 %5 %10 %20
1150
1200

Sekil 2. Sinterleme Oncesi ve sinterleme sonrasi gézenekli HAP boncuklarin
gorintisi

Faz olugumu ve mikro yapi analizleri X-Ray Difraksiyometre (XRD) ve Tara-
mali Elektron Mikroskobu (SEM) ile analiz edilmistir. Hazirlanan boncuklarin
sinterleme sonrasi gozenek miktar: Arsimet yontemi ile tayin edilmistir. Ayrica
farkli gozenek boyutuna sahip ve farkli sicaklikta sinterlenen boncuklarin mekanik
ozellikleri kuvvet dlgerli basma test cihazinda test edilerek kritik kuvvet degerleri
belirlenmistir.

3. BULGULAR VE TARTISMA

Sekil 3ada HAP tozunun kalsinasyon 6ncesi ve kalsinasyon sonras: faz ana-
liz sonucu verilmigtir. Kalsinasyon sicakligi 900°C'de 1 saat olarak uygulanmuistir.
Kalsinasyondan sonra yapinin saf HAP fazina dontstiigu gozlemlenmistir. Sekil
3bde ise HAP’nin SEM goriintiileri verilmistir.
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Sekil 3. HAP tozunun a) XRD egrisi b) SEM goriintiileri

Gorintiiler 30 hizlandirma voltaji kullanilarak ve ikincil elektronlar ile alin-
mustir. Sentezlenen tozlarin mikro yapilarina bakildiginda kalsine edilmemis
tozlarin tane boyutlarinin 500 nm’lik skala referans olarak alindiginda yaklagik
olarak 40-50 nm oldugu 1s1l islem ile tanelerin birbirine yakinlastig1 ve bityiidiigii
gorilmistiir. Ayni zamanda tanelerin es eksenli yuvarlak sekilde olduklar: ve tane
boyutunun ¢ok kiigiik olmasindan dolay1 topaklanma egiliminde olduklar1 go-
zlemlenmistir. Kigiik ve bityiik gézenek yapici organik polistiren bilye kullanilar-
ak iiretilen ve 1200°Cde 3 saat sinterlenen HAP gozenekli boncuklarin mikro yap1
goruntiileri Sekil 4’te verilmistir. 180 um ¢apa sahip polistiren bilye kullanilarak
iiretilen boncuklarda yaklagik olarak 180 um’lik bosluklar olusturulurken 300
pm ¢apa sahip polistiren bilyeler ise yaklasik olarak 200-250 pum’lik gézenekler
olusturulmustur. Ayrica gozeneklerin birbirine bagli oldugu gértilmektedir. Bu
baglantilar kemik dokusunun yeniden sekillenmesi icin in-vivo olarak kan damar1
olusumu i¢in bir yol saglamaktadir [12]. Ayrica yapilan ¢aligmalar sonucu kan
damari olusumu igin minimum gézenek boyutunun 50 pm, osteonal igin 200 pm
olmasi gerektigi gosterilmistir [13].

Sekil 4. 1200°Cde sinterlenen a) kiigiik (180 pm) polistiren kullanilan HAP
boncuk b) biiyiik (300 um) polistiren kullanilan boncuk

OMUJEST, 2022, Cilt 2, Sayi 1, Sayfa 15-23



Ayse GUl TOKTAS, Mert GUL, Nusret KOSE, Aydin DOGAN

iki farkli gozenek boyutuna ve 3 farkli porozite miktarina sahip boncuklar
3 farkli sicaklikta sinterlenmistir. Farkl fiziksel ozelliklere sahip gozenekli HAP
boncuklarin dl¢iilen porozite degerleri Tablo 2'de verilmistir.

Tablo 2. Farkli gozenek boyutunun ve oranlarmin farkli sinterleme
sicakliklarinda HAP boncuk yapisinda olusturdugu porozite miktarlar:

180 pm Capa Sahip 300 um Capa Sahip
. Polistiren Bilye Polistiren Bilye
Sinterleme
Sicakhg,
Siiresi Gozenek Oram

% 5 %10 %20 % 5 %10 | %20

1100°C3s | 60.43 | 61.58 64.30 | 72.62 | 73.29 | 74.92

1150°C3s | 48.03 49.12 53.63 44 53 60.16

1200°C 3s 26 27.45 32.38 25 30.58 | 35.54

Sinterleme sicakliginin artmasiyla HAP boncuk yapisinda gozenek boyutuna
ve oranina bakilmaksizin yapinin yogunlastig1 gériilmiistiir. Biiylik ¢apa sahip
polistiren gozenek yapicinin HAP boncuk yapisinda yaklasik olarak %75 oraninda
gozeneklik olusturdugu goriilmiistiir. Yapinin istenilen seviyede gozenekli olmasi
kemik ile biyoseramik arasinda kimyasal baglanmaya izin vererek iyi bir sabitleme
saglamaktadir. Gozeneklilik dogrudan kemik olusumu ile ilgilidir ve hiicre tutun-
mast ve kemik bitylimesi i¢in ylizey ve bosluk saglamaktadir [14,15].

Farkli gozenek miktarina ve boyutuna sahip HAP boncuklarin kirilma kuv-
veti degerleri belirlenmistir. Porozite miktarinin kirilma kuvvetine etkisi Sekil 5’te
verilen egrilerde gosterilmistir. Sinterleme sicaklignin artmasi gozenekli HAP
boncuklarin kirilma kuvveti degerlerini artirmistir ¢iinkii yiiksek sicakliklar-
da porozite miktar: azalmakta ve yogunlagsma artmaktadir. HAP boncuklardaki
gozeneklilik miktar1 arttik¢a kirllma kuvveti degeri azalmaktadir. Ayni sicaklikta
sinterlenen fakat farkli polistiren boyutuna sahip boncuklarda kiigiik polistirenli
yapilarda daha az gézeneklilik olusturulmustur ve dolayisiyla daha yiiksek kirilma
kuvvetlerine dayanikl1 olduklar1 gésterilmistir.
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Sekil 5. a) 1200°C b) 1150°C ¢) 1100°C sicaklikta sinterlenen kiiciik ve
biiylikpolistiren katkili boncuklarin porozite miktarinin kirilma kuvvetine etkisi

4. Sonuglar

Bu ¢alismada 2 farkli captaki gozenek yapici, farkli oranlarda HAP tozuyla
birlestirilmistir ve gozenekli HAP boncuklar iiretilmistir. Uretilen boncuklar 3
farkl sicaklikta sinterlenmistir.

Uretilen gozenekli boncuklardan elde edilen sonuglar agagida siralanmugtir.

o 180 um g¢apa sahip polistiren bilye HAP yapisinda yaklasik
olarak 180 unr’lik bosluklara sebep olmustur.

e 300 pum g¢apa sahip polistiren bilye HAP yapisinda yaklasik
olarak 200-250um’lik bosluklara sebep olmustur.

« En biytk yogunluk degerleri 1200°Cde sinterlenen HAP
boncuklarda eldeedilmistir.

o Ayni oranda polistiren bilye kullanilan ve ayni sicaklikta
sinterlenen gozenekli HAP boncuklarda biiyiik ¢apa sahip polis-
tiren bilyeler daha fazla gozeneklilige sebep olmustur.

o En biyik kirilma kuvveti (165 N) %5 kiigiik polistiren bilye
kullanilarak 1200°C'de sinterleme sonucu elde edilmistir.
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